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The title dust-free agent is prepd. 

powd. material with a binder, combining the mixt" with a further 
binder-thickening agent, and drying the agglomerated material. Thus, a 
mixt. of pyrogenic Si02 5.30, hydroxyethylcellulose 0.85, Na CM-cellulose 
2.30, tri-Na EDTA 0.25, urea 2.60, Na stearate 0.75, Na2C03 0.85, powd. 
starch 2.85, 50% coco fatty acid tauride Na salt 0.50, Na2Si03 20.00, 

3.60, (NH4)2S208 30.00, K2S208 30.00, and dye 0.15 kg was 

sprayed with 38.5 kg of a soln. of 0.53 kg NaOH and 7.89 kg of a 30% 

dispersion of Eudragit L30D in 30.08 kg water at 25-35 . degree . . A mixt. 

of hydroxyethylcellulose 1.2 and Na CM-cellulose 4 . 0 kg was then mixed in 

and the agglomerate was dried at 35-45 . degree . . The product could be 

stirred with 9% H202 soln. for application to the hair. 

Preparation of a powdered agent for coloring human hair 

blond 

The title dust-free agent is prepd. by mixing a peroxide-contg. 
powd. material with a binder, combining the mixt. with a further 
binder-thickening agent, and drying the agglomerated material. Thus, a 
mixt. of pyrogenic Si02 5.30, hydroxyethylcellulose 0.85, Na CM-cellulose 
2.30, tri-Na EDTA 0.25, urea 2.60, Na stearate 0.75, Na2C03 0.85, powd. 
starch 2.85, 50% coco fatty acid tauride Na salt 0.50, Na2Si03 20.00, 

3.60, (NH4)2S208 30.00, K2S208 30.00, and dye 0.15 kg was 

sprayed with 38.5 kg of a soln. of 0.53 kg NaOH and 7.89 kg of a 30% 

dispersion of Eudragit L30D in 30.08 kg water at 25-35 . degree . . A mixt. 

of hydroxyethylcellulose 1.2 and Na CM-cellulose 4 . 0 kg was then mixed in 

and the agglomerate was dried at 35-45 . degree . . The product could be 

stirred with 9% H202 soln. for application to the hair. 
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® Verfahren zur Herstellung von pulverfdrmigen Mittein zum Blondieren von menschlichen Haaren 

(§) Die vortiegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung von nichtstaubenden, pulverfdrmigen- Mittein zum 
Blondieren von menschlichen Haaren mit verbesserten Ge- 
brauchseigenschaften, wobei das mlndestens eine Peroxid 
enthaltende pulverfdrmige Ausgangsmatenal zunachst mit 
einem Bindemtttel behandelt wird und danach dem Gemisch 
ein weiteres Binds- und Verdickungsmittel zugesetzt und 
anschlie&end das Agglomerat getrocknet wird. 
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Beschreibung 

Die voriiegende Erfindung betrifh ein neucs Verfah- 
ren zur Hersteilung von puWerformigen Mitteln zum 
Blondieren von menschlichen Haaren mit verbesserten 5 
GebrauchseigenschafteiL 

Herkdmmliche Mittel zum Blondieren bzw. Bleichen 
von menschlichen Haaren bestehen aus mindestens ei- 
nem festen Peroxid, insbesondere einem Persulfat, und 
einem pulverfdrmigen TragermateriaL Dieses PuWer 10 
wird bei Gebrauch mit einer 6- bis 12-prozentigen Was- 
serstoff peroxid- U>sung angerfihrt und auf das Haar auf- 
gebracht Beispiele fQr derartige Zusammensetzungen 
finden sich in der einschlagigen Fachliteratur, beispiels- 
weise bei K. Schrader, XJrundlagen und Rezepturen der 15 
Kosmetika", 2. Aunage (1989, Huthig Buchverlag), S. 815 
bis823. 

Die Gebrauchseigenschaften dieser Blondierpulver 
sind jedoch bisher nicht befriedigend Sie stauben nicht 
nur bei der Anwendung, sondern sind auch bei der Do- 20 
sierung nicht exakt handhabbar, wodurch das erwQnsch- 
te Bleichergebnis beeintrachtigt werden kann. 

Es wurde nunmehr gefunden, dafl ein pulverfdrmiges 
Mittel zum Blondieren von menschlichen Haaren, das 
die erw&hnten Nachteile nicht aufweist, insbesondere 25 
nicht mehr staubt, erhalten werden kann, wenn man das 
pulverfdrmige Ausgangsmaterial das mindestens ein 
Peroxid, vorzugsweise ein Persulfat enthaJt, durch Zu- 
satz eines Binde- bzw. Verdickungsmittels agglomeriert, 
wobei in einer ersten Stufe das pulverfdrmige Aus- 30 
gangsmaterial mit einem Bindemittel behandelt und in 
einer zweiten Stufe ein weiteres Binde- und Verdik- 
kungsmittel dem Gemisch zugesetzt und anschlieBend 
das erhattene Agglomerat getrocknet wird. 

Auf diese Weise wird ein stabiles staubfreies Produkt 35 
erhalten, das sich problemlos vor der Anwendung auf 
dem Haar mit waBrigen L&sungen, beispielsweise der 
iiblichen Wasserstoffperoxid-Ldsung, homogen vermi- 
schen und auftragen laBt 

Aus der DE-OS 2023 922 sind bereits granulierte 40 
Haarbleichmittel bekannt, die aus Persalzen und was- 
serldslichen Bindemitteln, insbesondere Polyvinylpyrro- 
lidon, hergestellt worden sind. Diese Granulate vermo- 
gen jedoch die oben angesprochenen Probleme deshalb 
nicht zu losen, weil sie relativ groBe TeilchengrOBen im 45 
Millimeterbereich aufweisen und beim Anriihren mit 
waOrigem Wasserstof fperoxid nur schwer in Ldsung ge- 
hen. 

GLeiches gilt fOr die aus der DE-OS 40 26 235 bekann- 
ten Granulate aus Persulfat, die praktisch den aus der 50 
vorgenannten DE-OS 20 23 922 bekannten Produkten 
entsprechen. 

Wichtig bei dem zweistufigen Beschichtungs- bzw. 
Agglomerierungsverfahren nach der Erfindung ist, daB 
in der zweiten Phase ein Bindemittel eingesetzt wird, 55 
das gleichzeitig eine verdickende Wirkung aufweist 

Dabei liegt das GewichtsverhaJtnis zwischen dem in 
der ersten Stufe eingesetzten Bindemittel und dem in 
der zweiten Stufe zugesetzten Binde- bzw. Verdik- 
kungsmittel bei etwa 1 : 2 bis 1 : 50, vorzugsweise 1 : 3 go 
bis 1 : 10, insbesondere 1 : 4 bis 1 : 6. Die TeilchengrdBe 
des erfmdungsgemaB hergestellten Blondiermittel-Ag- 
glomerats liegt dabei zwischen 50 und 1000 urn, vor- 
zugsweise 200 bis 500 |xm, die sich, wie bereits ausge- 
fQhrt, ausgezeichnet ignea urn mit waBrigen Ldsungen es 
zubereitet zu werden. 

Geeignete Bindemittel zur DurchfOhrung des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens sind im Prinzip alle wasser- 
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ldslichen, fur diesen Zweck bekannten natQrlidien und 
synthetischen Polymeren. 

Als solche sind insbesondere die verschiedenen Cellu- 
lose- Derivate, beispielsweise Alkylcellulosen wie Me- 
thylcellulose und Ethylcellulose, Hydroxyalkylcellulosen . 
wie Hydroxyethylcellulose, Hydroxypropylcellulose 
und Methylhydroxypropylcellulose so wie auch Carbox- 
ymethylceUulose genannt; weiterhin Starke und Starke- 
derivate; Gelatine, natMiche Guramen wie Guar-Gum 
oder Xanthan-Gum oder auch Aikalialginate und Algin- 
saureester, beispielsweise Propylenglykolalginat, sowie 
Polyethylenglykole mit einem Molgewicht ab 10000. 

Geeignete synthetische Polymere sind beispielsweise 
Polyvinylpyrrolidon, Polyacrylamid, Alkalisalze der 
Polyacrylsaure, eta 

Die obengenannten Bindemittel weisen gleichzeitig 
eine verdickende Wirkung auf und sind daher geeignet, 
in beiden Stufen des erfindungsgernaBen Verfahrens 
zum Einsatz zu gelangen. 

Geeignete Bindemittel, die in der ersten Verfah- 
rensphase zugesetzt werden, jedoch keineoder nur eine 
geringe verdickende Wirkung aufweisen und deshalb; 
zum Zusatz in der zweiten Verfahrensphase nicht oder ' 
nur weniger geeignet sind, sind beispielsweise Acryle- 
stercopolymerisate mit Acrylsaure und/oder Dialkyla- 
minoaikyl-{meth)acrylaten, beispielsweise Diethyl und' 
Dimethylaminoethylmethacrylat, die gegebenenfalls 
auch quaternisiert sein kdnnen, neutralisierte Copoly- 
merisate aus Methacrylsaure und Methylmethacrylat 
sowie weitere bekannte wasserlosliche Copolymers 

Die Gesamtmenge des aufgebrachten Bindemittels in 
beiden Herstellungsstufen liegt bei etwa 0,5 bis etwa 
20 Gew.-%, insbesondere 2 bis 15 Gew.-%, vorzugswei- 
se 5 bis etwa 10 Gew.-%, der Gesamtzusammensetzung 
des agglomerierten Blondierpulvers. 

Verbessert werden kdnnen die Gebrauchseigenschaf- 
ten des erfindungsgem&B hergestellten Blondierpulvers 
noch durch die Mitverwendurig geringer Mengen von 
Tensiden, insbesondere anionischen und nichtionischen 
Tensiden. 

Als solche sind insbesondere die bekannten langketti- 
gen Alkyl- und Alkylethersulfate, Fettsauretauride und 
Olefinsulfonate sowie Ci2-Ci8-Fettalkohol-Po!yglyko- 
lether, beispielsweise mit 3 bis 15 Ethylenoxid-Einheiten 
pro M ol, und Alkylphenoipolyglykolether, beispielswei- 
se Nonylphenolpolyglykolether mit etwa 4 bis etwa 10 
Ethylenoxid-Einheiten pro Mol, geeignet 

Deren Anteil liegt vorzugsweise bei etwa 0,1 bis etwa 
5 Gew.-tyb, vorzugsweise 0,15 bis 2$ Gew.-%, insbeson- 
dere bis etwa 1 Gew.-%, berechnet auf die Gesamtzu- 
sammensetzung des erfmdungsgemaB hergestellten 
Blondierpulvers. * 

Wie bereits angedeutet, enthalten die Blondiermittel 
die in solchen Mitteln bekannten und ublichervBestand- 
teile, es wird hierzu zur Vermeidung von Wiederholun- 
gen auf Schrader, L c, verwiesen. 

Geeignete Peroxide sind hierbei insbesondere Alkali- 
persulfate wie Kaiium- und Natriumpersuif at sowie ins- 
besondere auch Ammoniumpersulfat; es konnen auch 
Magnesiumperoxid, Harnstoff peroxid, Melamiriperoxid 
etc sowie insbesondere auch Gemische der genannten 
P roxide mit den genannten Persulfaten verwendet 
werden. 

Die Hersteilung nach der Erfindung erf olgt im Prinzip 
auf folgende Weise: 

Zunachst wird das pulverfdrmige Mittel, vorzugswei- 
se in einer WirfeelschichtsprQhanlage, mit einer Ldsung 
des Bindemittels, die vorzugsweise alkalisch eingestellt 
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ist, besprttht Hierzu wird zweckm&Bigerweise eine Wir- 
beischicht-Topsprayanlage mit Unterdruckbetrieb ver- 
wendet 

Das SprQhen erfplgt vorzugsweise bei einer Tempe- 
ratur zwischen etwa 25 und etwa 50°C vorzugsweise 30 5 
bisetwa40°Q 

Nach dem vollstandigen Aufbringen der Binderaittel- 
Losung wird anschlieBend, vor dem Trocknen, der Rest 
des Bindemittels, der gleichzeitig als Verdickungsmittel 
wirkt, angesaugt und nach kurzem Verwirbeln das er- 10 
haltene Produkt getrocknet 

Geeignete Wirbelschichtverfahren sind aus der Lite- 
ratur hinreichend bekannt beispielsweise beschreiben 
Ftala, Dittken und Moldenhauer in Pharmazie Nr. 
1 1/197 1 ein solches Verfahren. 15 

Ein entsprechendes Verfahren ist auch als "Wur- 
ster*- Verfahren bekannt und im Journal of the Ameri- 
can Pharmaceutical Association, VoL 48 (1959), 5.451 
von D. Wurster beschriebeit 

Eine weitere Beschreibung von A- M. Mehta, M. J. 20 
VaLazza und St E. Abele fuidet sich in Pharmaceutical 
Technology, April 1986, "Evaluation of fluid-bed proces- 
ses for enteric coating systems". 

Im folgenden wird anhand eines Beispiels das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren zur Herstellung eines staub- 25 
freien Blondierungspulvers erlautert: 



Eine Mischung aus 

530 (kg) pyrogenem Siliciumdioxid 

0J85 Hydroxyethylceliulose 

230 Natriumcarboxymethylcellulose 

0,25 EDTA,Trinatriiimsalz 

2,60 Harnstoff 

0,75 Natriumstearat 

0,85 Natriumcarbonat 

2,85Stirkepurver 

0,50 Kokosfettsauretaurid, Natriumsalz (50%ig) 
20,00 Natriummetasilikat 

3,60 Magnesiumperoxid 
30,00 Ammoniumpersulf at 
30,00 Kaliumpersulfat 

0,15Farbstoff 



30 



35 



40 



wird in eine Wirbelschicht-Topsprayanlage eingebracht 45 
und mit 38,5 kg einer LOsung aus 

0,53kgNaOH 

739 kg Methacrylsaure/Methyimethacrylat-Copolyme- 
risat (Eudragir* L30D)-Dispersion (30% Feststoff-Ge- 50 
halt) 

in 30,08 kg Wasser 

bei 25 bis 35° C bespruht 

Nach beendetem SprQhvorgang werden nach 35 Mi- 55 
nuten 5.2 kg eines Gemisches aus 1,2 kg Hydroxyethyl- 
cellulose und 4,0 kg Natriumcarboxymethylcellulose in- 
nerhalb 5 Minuten eingezogen und anschlieBend das er- 
haltene Agglomerat sofort bei etwa 35° — 45° C getrock- 
net eo 

Das erhaltene Produkt ist absolut staubfrei, besitzt 
ausgezeichnete Riesel&higkeit, klebt nicht und lafit sich 
mit 9%iger Wasserstoffperoxid-L6sung zu einem gut 
auf das Haar auf zutragenden Blondiermittel anrflhren. 

Jeweils weniger als i % der Teilchen w isen eincn $5 
Durchmesser unterhalb 50 \im und oberhalb 900 u.m auf. 

Ein Produkt mit ann&hernd gleich guten Eigenschaf- 
ten wird erhalten, wenn in der ersten Agglomerierungs- 



stufe eine Mischung aus 8Gew.-% Polyethylenglykol 
10000/Polyethylengiykol 20000 im Verh&itnis 1 : t in 
92 Gew.-% eines 50 : 50-Gemisches aus isopropylalko- 
hol/Wasser aufgespruht und anschlieBend ein Hydroxy- 
ethylcellulose/Carboxymethylcellulose-V rdickungs- 
mittel-Gemisch entsprechend dem obenbeschriebenen 
Beispiel zugesetzt wird 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von nichtstaubenden 
pulverfOrmigen Mitteln zum Blondieren von 
menschlichen Haaren, wobei das pulverfdrmige 
Ausgangsmaterial durch Zusatz eines Binde- bzw. 
Verdickungsmittels agglomeriert wird, dadureh ge- 
kennzeichnet, dafi das mindestens ein Peroxid ent- 
haltende pulverfdrmige Ausgangsmaterial in einer 
ersten Stufe mit einem Bindemittel behandelt und 
in einer zweiten Stufe ein weiteres Binde- und Ver- 
dickungsmittel dem Gemisch zugesetzt und an- 
schlieBend das erhaltene Agglomerat getrocknet 
wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadureh gekenn- 
zeichnet, dafi das Gewichtsverh&ltnis des in der er-. 
sten Stufe eingesetzten Bindemittels zu dem in der 
zweiten Stufe zugesetzten Binde- und Verdik- 
kungsmittel bei 1 : 2 bis 1 : 50 liegt 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadureh gekenn v 
zeichnet, dafi das Verh&ltnis des in der ersten Stufe. 
eingesetzten Bindemittels zu dem in der zweiten 
Stufe zugesetzten Binde- und Verdickungsmittel 
beil :3bisl :101iegt 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadureh gekenn- 
zeichnet, dafi das Gewichtsverhaitnis des in der er- 
sten Stufe eingesetzten Bindemittels zu dem in der 
zweiten Stufe zugesetzten Binde- und Verdik- 
kungsmittel bei etwa 1 :4 bis 1 : 6 liegt 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
sprfiche, dadureh gekennzeichnet dafi das in der 
ersten Stufe eingesetzte Bindemittel und das in der 
zweiten Stufe zugesetzte Binde- und Verdickungs- 
mittel identisch sind. * 

6. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4, ' 
dadureh gekennzeichnet, dafi es sich bei dem in der, 
ersten Stufe eingesetzten Bindemittel und dem in 
der zweiten Stufe zugesetzten Binde- und Verdik- 
kungsmittel um verschiedene Substanzen handelt 

7. Verfahren nach Anspruch 6. dadureh gekenn- 
zeichnet, dafi es sich bei dem in der ersten Stufe 
eingesetzten Bindemittel um ein neutralisiertes Co- 
polymerisat aus Methacrylsiure und Methylmetha- 
crylat handelt 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
sprQche, dadureh gekennzeichnet, dafi es sich bei 
dem in der zweiten Stufe zugesetzten Binde* und 
Verdickungsmittel um ein oder mehrere wasserlds- 
liche Ceiluiosederivate handelt 
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